





















congelació	 parcial	 de	 l'aigua	 que	 conté.	 És	 una	 tecnologia	 emergent	 que	 presenta	 un	 gran	
interès	en	la	separació	de	components	dels	aliments	sense	perjudicar	les	seves	característiques	
originals.		




El	 present	 treball	 parteix	 dels	 assajos	 de	 crioconcentració	 progressiva	 de	 llet	 desnatada	









últimes.	Així	 com	per	 a	 llet	 desnatada	el	 40-50%	de	 les	 fraccions	presenta	 valors	 d'índex	de	






La	 crioconcentración	 se	 basa	 en	 la	 separación	 de	 los	 sólidos	 solubles	 de	 una	 fase	 líquida	




retenidos	 en	 el	 hielo	 durante	 el	 proceso	 de	 congelación.	 Por	 este	 motivo,	 el	 objetivo	 del	




realizados	 a	 diferentes	 temperaturas,	 siendo	 una	 primera	 fase	 donde	 se	 realiza	 la	
crioconcentración	progresiva	del	fluido	a	diferentes	temperaturas	de	refrigerante	y	velocidad	

















The	 main	 problem	 of	 the	 progressive	 cryoconcentration	 process	 is	 the	 quantity	 of	 solutes	
retained	on	 ice	 during	 the	 freezing	 process.	 For	 this	 reason,	 the	 objective	 of	 this	work	 is	 to	
investigate	 the	 recovery	 of	 solids	 in	 ice	 in	 the	 process	 of	 progressive	 cryoconcentration	 of	
skimmed	milk	and	whey,	using	the	fractional	thawing	technique.	
The	current	present	work	starts	 from	the	 tests	of	progressive	cryoconcentration	of	 skimmed	
milk	made	at	different	temperatures.	The	first	phase	where	the	progressive	cryoconcentration	
of	the	fluid	is	carried	out	at	different	temperatures	of	coolant	and	speed	of	agitation	to	obtain	
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La	 creciente	 demanda	 de	 alimentos	 de	 alta	 calidad	 organoléptica	 y	 nutricional	 ha	
desencadenado	la	búsqueda	de	nuevos	métodos	que	permitan	la	transformación	de	estos	sin	
alterar	sus	propiedades	iniciales.	En	la	actualidad,	ya	hay	constancia	de	que	se	han	desarrollado	











El	 procesamiento	 de	 alimentos	 líquidos,	 conlleva	 a	 la	 combinación	 de	 procedimientos	 que	
permiten	cambios	en	sus	condiciones	iniciales.	Estos	procedimientos	–	individuales	y	con	una	






















• La	 crioconcentración	o	extracción	de	agua	 como	 sólido,	 concretamente	en	 forma	de	
hielo.	
1.3 COMPARACIÓN	 ENTRE	 LAS	 PRINCIPALES	 TÉCNICAS	 DE	
CONCENTRACIÓN	
En	este	apartado	se	comparan	las	principales	técnicas	de	concentración	del	sector	alimentario.	
El	 análisis	 comparativo	 se	 hace	 desde	 las	 vertientes	 energética,	 económica	 y	 a	 efectos	
operacionales	 estrechamente	 relacionados	 con	 la	 calidad	 del	 producto	 final.	 Así	 pues,	 se	
pretende	 dar	 una	 objetiva	 pero	 breve	 visión	 de	 estas	 tecnologías	 incidiendo	 en	 aquellos	
aspectos	comunes	que	se	han	podido	relacionar	entre	ellas.	















Por	 lo	 que	 se	 refiere	 a	 este	 último	 punto,	 el	 coste	 del	 proceso,	 de	 manera	 directa	 se	 ven	
asociados	algunos	de	los	aspectos	indicados	en	la	tabla	1	y	que	se	detallan	más	adelante.	
En	primer	lugar,	y	como	ya	se	ha	podido	comprobar,	la	tecnología	que	alcanza	el	mayor	grado	
de	 concentración	 es	 la	 evaporación,	 en	 comparación	 con	 la	 tecnología	 de	 membranas	 y	 la	
crioconcentración,	que	resultan	inferiores.		No	obstante,	cabe	remarcar	que	el	fundamento	de	























Concentración	(ºBrix)	 80	 30	 55	
Calidad	del	producto	 Baja	 Alta	 Alta	
Estado	de	desarrollo	 Muy	desarrollada	 Desarrollada	 Baja	
Consumo	de	energía	 Alto	 Bajo	 Medio	
Costes	de	inversión	 Moderado	 Alto	 Alto	
Costes	de	operación	 Moderado	 Alto	 Bajo	
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es	 de	 335	 kJ/kg	 (0,093	 kWh/kg).	 De	 este	 modo,	 ya	 se	 puede	 prever	 que	 la	 tecnología	 de	
membranas	es	la	tecnología	que	ofrece	un	consumo	energético	menor	(Álvarez	2011).	
Desde	 el	 punto	 de	 vista	 económico,	 los	 costes	 de	 inversión	 y	 producción	 se	 encuentran	
asociados	de	cierta	manera	al	estado	de	desarrollo	de	cada	tecnología.	La	evaporación	es	una	
tecnología	muy	madura	y	ampliamente	establecida	en	la	industria	alimentaria.	De	los	procesos	
convencionales	 de	 concentración,	 históricamente	 la	 evaporación	 es	 la	 primera	 tecnología	
conocida	para	concentrar	alimentos	y	la	más	desarrollada.	Es	por	eso	que,	a	raíz	del	paso	del	
tiempo	ha	optimizado	sus	puntos	débiles	como	la	degradación	térmica	del	producto	(debido	a	







En	 relación	 a	 las	membranas,	 hay	 que	hacer	mención	 de	 los	 principales	 inconvenientes	 que	
manifiesta	 esta	 tecnología	 en	 cuanto	 a	 costes,	 que	 se	 centra	 en	 el	 ensuciamiento	 de	 las	
membranas	 o	 fouling	 (acumulación	 de	 material	 no	 deseado	 en	 la	 superficie	 o	 poros	 de	 la	
membrana,	 degradando	 el	 rendimiento	 de	 la	 misma),	 la	 vida	 útil	 de	 la	 membrana	 (toda	
membrana	 se	 deteriora	 con	 el	 tiempo	 y	 antes	 o	 después	 es	 necesaria	 su	 reposición)	 y	 la	













la	 obtención	 de	 productos	 de	 alta	 calidad	 conservando	 sus	 propiedades	 al	 máximo.	
Contrariamente	 a	 las	 otras	 tecnologías,	 aún	 se	 encuentra	 en	 una	 situación	 de	 desarrollo	
inmadura	y	 favorece	a	que	 los	costes	 industriales	de	 inversión	y	de	operación	aún	sean	muy	
elevados	y	hacen	de	ella	un	proceso	todavía	en	fase	piloto.	Es	por	eso	que	los	estudios	que	se	





se	 enfría	 por	 debajo	 de	 su	 punto	 de	 congelación	 para	 formar	 cristales	 de	 hielo	 que	
posteriormente	son	removidos.	Se	pretende	que	el	hielo	formado	sea	muy	puro,	es	decir,	que	












De	 momento,	 las	 aplicaciones	 que	 se	 pueden	 observar	 en	 la	 industria	 alimentaria	 no	 son	
muchas,	 aunque	 se	 pueden	 ver	 casos	 en	 procesos	 de	 concentración	 de	 zumo	 de	 naranja,	
vinagre,	cerveza	y	vino;	también	se	ha	utilizado	en	la	concentración	de	extracto	de	café	y	té,	así	
como	productos	 lácteos,	 como	 la	 leche	o	el	 suero	 -como	es	en	el	objeto	de	estudio	de	este	
trabajo-.	Esta	tecnología	permite	obtener	los	mejores	resultados	en	la	concentración	de	bebidas	




















Los	 alimentos	 líquidos	 en	 cuanto	 a	 su	 composición,	 se	 pueden	 considerar	 como	 soluciones	
acuosas	complejas	de	comportamiento	real.	La	temperatura	de	congelación	de	 los	alimentos	
líquidos	no	es	constante,	es	inferior	a	0ºC.	
La	 congelación	 es	 una	 operación	 unitaria,	 donde	 una	 proporción	 del	 agua	 del	 alimento	 se	
somete	 a	 un	 cambio	 de	 estado	 para	 formar	 cristales	 de	 hielo	 mediante	 la	 reducción	 de	 la	
temperatura	(Fellows	1993).	
El	proceso	de	congelación	de	agua	incluye	dos	procesos	continuos:	reducción	de	la	temperatura	









el	 tiempo	 o	 la	 duración	 de	 congelación	 del	 proceso.	 Finalmente,	 la	 solución	 se	 congela	
totalmente	llegando	a	la	temperatura	del	medio	refrigerante	(Kiani	2011).		
Durante	 la	 etapa	 de	 congelación,	 la	 fase	 concentrada	 no	 congelada	 es	 crioconcentrada.	 Por	
tanto,	la	velocidad	de	enfriamiento	determinará	el	número	de	núcleos	formados	y	el	tamaño	
del	 cristal	 de	 hielo.	 Después	 que	 la	 cristalización	 se	 completa,	 la	 temperatura	 desciende	
liberándose	 la	 energía	 como	calor	 sensible	 (D	a	E),	 donde	 la	 fracción	no	 congelada	 cristaliza	









La	 nucleación	 consiste	 en	 la	 generación	 de	 pequeñas	 partículas	 estables	 capaces	 de	 crecer	
espontáneamente.	 Para	 que	 esto	 suceda	 se	 requiere	 que	 las	 partículas	 alcancen	un	 tamaño	
mínimo	definido	mediante	un	radio	crítico	(Mullin	2001b).	
El	control	del	fenómeno	de	la	nucleación,	independientemente	de	la	cinética	de	crecimiento	de	













o	 partículas	 extrañas	 -como	 pueden	 ser	 las	 partículas	 en	 suspensión	 en	 el	 fluido,	 películas	
superficiales	o	bien	una	pared-.	En	sistemas	complejos	como	las	soluciones	alimenticias	es	más	
probable	la	nucleación	heterogénea	(Sánchez	2011).	




Seguida	 de	 la	 nucleación	 está	 el	 crecimiento	 de	 cristales.	 Este	 crecimiento	 requiere	 que	 las	
moléculas	sean	capaces	de	difundirse	a	la	superficie	de	los	núcleos	de	crecimiento.	La	velocidad	
del	proceso	es	muy	sensible	a	la	medida	de	sobresaturación	o	subenfriamiento,	la	temperatura	
y	 la	 presencia	 de	 impurezas	 (Roos	 1995a).	 El	 crecimiento	 es	 controlado	por	 la	 tasa	 de	 calor	
latente	que	se	 libera	durante	el	 cambio	de	 fase	y	por	 la	velocidad	de	 transferencia	de	masa	
















En	 el	 crecimiento	 de	 los	 cristales	 se	 pueden	 dar	 dos	 tipos	 de	 forma	 de	 crecimiento:	 forma	
dendrítica	o	forma	de	disco.	
El	 hecho	 que	 se	 dé	 una	 forma	 u	 otra	 radica	 en	 su	 temperatura	 de	 enfriamiento.	 Si	 son	
temperaturas	 muy	 bajas	 los	 cristales	 crecen	 en	 forma	 dendrítica	 y,	 contrariamente,	 si	 son	
temperaturas	más	altas	tienen	forma	de	disco.	
1.4.2.2 SEPARACIÓN	
Una	 vez	 se	 han	 desarrollado	 los	 cristales,	 estos	 deben	 separarse	 del	 fluido	 concentrado	 de	
manera	eficiente.	Esta	etapa	resulta	fundamental	en	el	proceso	de	crioconcentración.	
La	 separación	 del	 hielo	 del	 fluido	 concentrado	 puede	 llevarse	 a	 cabo	 mediante	 diferentes	








expansión	 directa	 de	 refrigerante	 en	 el	 producto	 causa	 una	 sustancial	 pérdida	 de	 sabor,	
situación	similar	a	la	experimentada	durante	la	evaporación.	Por	tanto,	no	hay	ninguna	ventaja	












Este	 método	 recibe	 el	 nombre	 “en	 suspensión”	 por	 el	 crecimiento	 de	 los	 cristales	 en	 una	
suspensión	 de	 líquido	madre.	 Entre	 la	 superficie	 del	 cristal	 en	 crecimiento	 y	 la	 solución,	 se	
establecen	gradientes	de	temperatura	y	concentración.	El	sistema	consiste	en	una	primera	fase	































el	 crecimiento	 de	 estos	 núcleos.	 La	 separación	 del	 hielo	 y	 el	 concentrado	 se	 lleva	 a	 cabo	
normalmente	en	una	columna	presurizada.	
El	 inconveniente	de	este	método	es	que,	al	 formar	 los	cristales	de	hielo	en	suspensión	en	el	
líquido,	en	el	momento	de	realizar	su	separación	resulta	más	complicado.	Además,	se	requiere	




































temperatura	 del	 centro	 del	 producto	 se	 encuentra	 por	 debajo	 del	 punto	 de	 congelación.	
Posteriormente,	el	bloque	es	descongelado	y	la	fracción	concentrada	se	separa	de	la	fracción	de	




















Objetivo	general:	Recuperación	de	 los	 solutos	del	hielo	procedente	de	 crioconcentración	de	
productos	lácteos.	
Objetivos	específicos:	
o Estudiar	 la	 concentración	 de	 solutos	 en	 la	 descongelación	 fraccionada	 del	 hielo	
procedente	de	crioconcentración	de	leche	desnatada	y	del	lactosuero.	
o Definir	y	calcular	los	parámetros	concretos	de	la	descongelación	fraccionada	del	hielo	





o Estudiar	 la	 descongelación	 del	 hielo	 obtenido	 en	 las	 diferentes	 etapas	 de	









que	 se	 aplicó	 para	 la	 obtención	 de	 las	 capas	 de	 hielo	 que	 posteriormente	 se	 utilizan	 en	 los	
ensayos	 de	 deshielo	 fraccionado.	 Se	 plantea	 como	 se	 estructuró	 el	 plan	 de	 trabajo	 general	
seguido	para	cada	una	de	las	distintas	muestras,	leche	desnatada	y	lactosuero.	
3.1 OBTENCIÓN	 DE	 LAS	 MUESTRAS	 DE	 HIELO	 POR	
























salida	 ubicada	 en	 el	 centro	 del	 recipiente	 (imagen	 1)	 y	 después,	 mediante	 el	 uso	 de	 una	
herramienta	se	extrae	el	hielo	formado	en	las	paredes	del	recipiente.		



















Para	proceder	al	deshielo	 fraccionado,	se	colocan	 los	 fragmentos	de	hielo	en	una	cámara	de	
descongelación.	Como	se	aprecia	en	la	imagen	2,	dentro	de	la	cámara	se	dispone	un	embudo	
(1)	el	 cual	encima	 tiene	una	 reja	donde	se	dispone	 la	muestra	de	hielo	 (2)	 –	 ya	que	de	esta	
manera	habrá	una	descongelación	de	las	partes	de	hielo	de	manera	constante	y	sin	que	haya	
contacto	entre	ellas-.	En	el	interior	del	embudo	se	contiene	una	reja	de	diámetro	menor	y	por	
el	 cual	 se	 filtra	por	goteo	 la	muestra	en	proceso	de	congelación.	El	goteo	de	producto	de	 la	








































Entonces,	 a	 medida	 que	 se	 descongela,	 las	 fracciones	 se	 recogen	 en	 diferentes	 probetas	
separadas	 y	 controlando	 el	 peso	 mediante	 el	 uso	 de	 una	 balanza	 de	 precisión	 cuyas	
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 Balanza de precisión KB-1200 2N 
 
 Recipiente de plástico  
 Cronómetro  
 Filtro de tela  
 Colador metálico  
 Pala de metal  
 Pipeta Pasteur de vidrio 
 Polietileno (aislante térmico) 
 Poliestireno extruido 
 Probeta 100 ml 
 Agua destilada 
 Sacarosa (Azúcar blanca común (Azucarera Española) para las disoluciones patrón (15,25 
y 35 ᴼ Brix)  
 
Equipo 
Balanza de precisión 




 Peso máximo: 1210g 
 D = 0,01g 
 Dc: 9V 
 Fabricante: KERN 
(ALEMANIA) 
















Para	 la	 evaluación	de	 las	 fracciones	 recuperadas	 se	 tuvieron	 como	variables	de	 respuesta	 la	
fracción	de	recuperación	de	solutos	 (Y)	y	el	 índice	de	concentración	 (IC)	por	cada	una	de	 las	




La	 fracción	 de	 descongelación	 (f)	 se	 define	 como	 la	 relación	 entre	 la	 masa	 de	 la	 solución	
descongelada	y	la	masa	de	solución	inicial,	como	se	muestra	en	la	ecuación	(Miyawaki,	2012;	
Nakagawa,	2010a):	




Crioconcentración  progresiva en soluciones de sacarosa.  41 
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UPC - BarcelonaTech 
 













  Rango de medida: 0,0≈55,0%
  Consumo: 10 VA
  Exactitud: 0.1 Brix ± 0,1%
  Temperaturas: 5 ≈ 40ᴼ C
  Volumen de muestra: < 0,3ml
  Dimensiones: 12x27x9 cm
  Peso: 2 kg
Fabricante : ATAGO (JAPÓN) 
Figura 24. Refractómetro DBX-55A. 
Equipo 




 Precisión (0,05% + 1 
digito) 
 Rango test RPM 2-
99,999 
 Resolución 0,1 RPM  
 Distancia 50 mm - 500 
mm 
 Consumo de energía 
45mA 
 Temperatura  0°C- 50°C 
 Dimensiones 160x58x39 
 Peso 151 g 




Se	 define	 como	 la	 relación	 entre	 la	 masa	 de	 soluto	 recuperado	 en	 la	 fracción	 líquida	





El	 índice	 de	 concentración	 se	 define	 como	 relación	 entre	 la	 concentración	 de	 sólidos	 en	 la	
fracción	líquida	descongelada	y	la	concentración	de	sólidos	en	la	solución	inicial	(Nakagawa	et	
al.,	2009):	






Es	 un	 valor	 acotado	 entre	 0	 (recuperación	 del	 0%	de	 los	 solutos	 iniciales)	 y	 1	 (recuperación	
instantánea	del	100%	de	 los	solutos	 iniciales,	caso	 ideal),	por	esto	cuanto	mayor	sea	el	área,	
mayor	cantidad	de	solutos	se	recupera	en	una	menor	fracción	de	descongelación.	A	modo	de	
ejemplo	se	incluye	la	Figura	11.	La	gráfica	Y	vs.	f	representa	la	cantidad	de	soluto	que	se	alcanza	














con	 los	pendientes	de	 las	rectas	generadas.	Una	vez	realizada	 la	recopilación	de	 los	datos	se	
procede	a	su	posterior	análisis	a	partir	del	programa	informático	Minitab.		
El	 análisis	 se	 centró	 en	 la	 aplicación	 de	 un	modelo	 lineal	 general	 (GLM)	 para	 detectar	 si	 los	
factores	estudiados	 (velocidad	de	agitación	 (rpm)	y	 temperatura	del	 refrigerante	 (°C))	 tienen	






Factor	 Tipo	 Niveles	 Valores	
T	 Fijo	 3	 -15;	-10;	-5	

















































































































Las	 zonas	 con	mayor	 retención	 de	 solutos	 son	 las	 que	 se	 descongelan	 en	 primer	 lugar,	 lo	 que	
explicaría	la	mayor	concentración	en	las	primeras	fracciones.	
Estos	 resultados	se	pueden	explicar	debido	a	 la	distribución	de	solutos	en	el	hielo.	Tal	como	









































obtenido	 según	 su	 temperatura	 de	 enfriamiento	 es	 debido	 a	 que,	 las	 bajas	 temperaturas	
favorecen	el	 crecimiento	de	cristales,	 y	por	 lo	 tanto	el	 crecimiento	de	hielo	es	más	 rápido	y	
menos	puro	(más	solutos	retenidos).		
Efecto	 de	 la	 temperatura	 del	 refrigerante	 y	 velocidad	 de	 agitación	 en	 la	 recuperación	 de	
solutos	
Se	realizó	una	transformación	de	los	datos	originales	y	se	trabajó	con	la	pendiente	de	las	rectas	
ajustadas	a	 los	 valores	de	 concentración.	El	uso	de	 la	 regresión	 se	 justifica	porque	 los	datos	
originales	no	cumplían	las	condiciones	de	igualdad	de	variancias	para	la	aplicación	del	modelo	
lineal	general.	Esta	transformación	de	datos	verifica	esta	condición.		
Después	 de	 haber	 efectuado	 el	 modelo	 lineal	 general,	 se	 observa	 que	 para	 los	 efectos	
individuales	de	T	(temperatura	del	refrigerante)	y	rpm	(velocidad	de	agitación)	y	de	interacción	
doble	T*rpm	se	obtiene	un	p-valor	 (tabla	4)	donde	solo	resulta	significativo	el	parámetro	de	
temperatura	 del	 refrigerante.	 Aunque	 en	 el	 análisis	 estadístico	 la	 velocidad	 de	 agitación	 ha	
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recuperación	 de	 solutos	 hay.	 En	 cambio,	 cuando	 si	 hay	 agitación	 (500	 y	 1000	 rpm)	 la	
recuperación	sigue	una	tendencia	similar.	














Los	 datos	 del	 índice	 de	 concentración	 obtenidos	 en	 estos	 ensayos	 con	 leche	 desnatada	 son	
inferiores	 a	 los	 valores	 del	 índice	 de	 concentración	 en	 soluciones	 de	 azúcares	 simples	 de	
investigaciones	realizadas	(Yee,	2003).	Probablemente	esta	diferencia	es	debida	a	que	la	leche	
tiene	una	composición	más	compleja	que	las	soluciones	de	azúcares	simples.	Yee	(2003)	reporta	







del	 cálculo	 del	 área	 bajo	 la	 curva	 mediante	 el	 programa	 estadístico	 SAS	 y	 los	 cuales	
complementan	la	corroboración	de	los	resultados.	En	cada	uno	de	los	gráficos	se	observa	que	






















Estos	 gráficos	 representan	 como	 ya	 se	 ha	 dicho,	 el	 área	 bajo	 la	 curva,	 es	 decir,	 la	 mayor	
recuperación	de	solutos	será	el	valor	más	elevado	del	área	que	se	muestra	en	los	gráficos.	En	el	


















































Tal	 como	 se	 nombra	 en	 los	 objetivos	 (apartado	 2),	 los	 ensayos	 de	 crioconcentración	 del	
lactosuero	tenían	como	finalidad	determinar	la	máxima	concentración	alcanzada	en	el	equipo,	












































































































De	 forma	general	el	 IC	de	 las	primeras	 fracciones	es	mayor	que	1	 (fracciones	concentradas),	
mientras	que	 las	últimas	 fracciones	el	 IC	es	 inferior	 a	1	 (fracciones	diluidas).	 Esto	 se	aprecia	
claramente	 en	 la	 imagen	 5	 que	 se	 adjunta,	 donde	 se	 muestra	 uno	 de	 los	 ensayos	 de	
descongelación	con	una	de	las	muestras	de	lactosuero.		
Se	calculan	los	sólidos	que	se	recuperarían	en	todas	las	etapas	si	se	descongelase	el	30%,	40%,	



































Etapa	1	 Etapa	2	 Etapa	3	 Etapa	4	
F1	 16	 15	 14	 15	
F3	 47	 45	 41	 44	
F4	 59	 58	 53	 57	
F5	 -	 69	 64	 68	





ü Se	 confirma	 que	 en	 los	 ensayos	 de	 leche	 desnatada	 y	 lactosuero,	 las	 primeras	
fracciones	del	deshielo	son	más	concentradas	que	las	últimas.		
ü Se	 ha	 demostrado	 que	 la	 temperatura	 del	 refrigerante	 en	 los	 ensayos	 de	
crioconcentracion	tiene	efectos	significativos	sobre	el	proceso	de	descongelación,	
resultando	 la	mejor	opción	ensayada	 la	 temperatura	del	 refrigerante	a	 -15ºC	a	0	
rpm.		En	cuanto	a	la	velocidad	de	agitación	los	resultados	no	son	tan	concluyentes	
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